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Seznam uporabljenih kratic in simbolov 
 
❖ LOD – meja detekcije 
❖ LOQ – meja kvantifikacije 
❖ ICP/OES – induktivno sklopljena plazma/emisijska optična spektroskopija 
❖ AAS – atomska absorpcijska spektroskopija 
❖ E – energija 
❖ c – koncentracija  
❖ ν – frekvenca valovanja 
❖ λ – valovna dolžina valovanja 
❖ h – Planckova konstanta 
❖ µ – povprečna vrednost izmerjene koncentracije 











Določanje kovinskih ionov z ICP/OES v medvrstnih križancih bezga 
Povzetek 
Namen diplomskega dela je bil določiti vsebnost izbranih kovin v koreninah medvrstnih 
križancev bezga. Pred izvedbo analiz na ICP/OES je bilo treba trdne vzorce pretvoriti v 
tekočo obliko, ki je primerna za analizo. To sem storil s kislinskimi razklopi vzorcev. 
Kislinski razklop vzorcev sem izvajal ob prisotnosti HNO3, H2SO4 in H2O2. Tako pripravljeni 
vzorci so bili razredčeni z 1% HNO3 in shranjeni v 50-mL viale.  
Sledila je analiza z ICP/OES in za primer magnezija tudi AAS. Pred začetkom merjenja 
kovin v vzorcih sem izvedel umeritveno krivuljo z uporabo ICP-večelementne standardne 
raztopine VI (Merck). Vzorcem sem iz umeritvenih krivulj določil koncentracije kovin, v 
primeru magnezija in kalija pa sem moral vzorce tudi razredčiti. Koncentracije kovin sem 
interpretiral in določil linearnost merilnega območja. 
Ključne besede: bezeg, kovine, kislinski razklopi, induktivno sklopljena plazma - 
emisijska optična spektroskopija, atomska absorpcijska spektroskopija. 
Determination of metal ions with ICP/OES in interconnected crosses of elderberry 
Abstract 
The purpose of my thesis was to determine concentrations of certain metals in the roots 
of interconnected crosses of elderberry. Before the ICP/OES analysis, I had to convert 
solid samples into a liquid form suitable for analysis. I have done this using the acid 
digestion technique. For this technique I used HNO3, H2SO4 and H2O2. The samples thus 
prepared were diluted with 1 % HNO3 and were kept in 50 mL vials. 
The samples were ready for the ICP/OES analysis and in the case of magnesium the AAS 
analysis was used too. Before the analysis of the samples of elderberry roots I performed 
the calibration, using a multistandard solution VI (Merck). I have determined 
concentrations of metals in samples from the calibration curve. For magnesium and 
potassium, the dilution was needed. I have interpreted the concentrations of metals and 
determined the linearity of the measuring zone.  
Key words: elderberry, metals, acid digestion, inductively coupled plasma - optical 











Rastline iz roda Sambucus so poznane pod slovenskim imenom bezeg. Rod uspeva v 
subtropskem ter zmernem podnebnem pasu severne in južne poloble. Bezeg je 
listopadna grmovnica, ki v višino zraste od 1 do 3 m in uspeva predvsem na severni 
polobli, na južni polobli pa uspeva na nekaterih področjih Avstralije in Južne Amerike. 
Stebla rastline so številna in gladka. Posamezna vejica bezga vsebuje od 5 do 11 
temnozelenih lističev, dolgih od 5 do 13 cm, ki se nahajajo na kratkih pecljih. Bezeg cveti 
v zgodnjih poletnih mesecih in ima bele dišeče cvetove. Gručasto cvetje oprašujejo 
žuželke, predvsem trepetavke. V poletnih mesecih se iz cvetov razvijejo sočni, plodovi v 
obliki grozdov, ki pa so surovi neužitni. Barva plodov se razlikuje med vrstami bezga. 
Najpogostejši so črni ali pa temno vijoličasti grozdi, gostota jagod v grozdih pa je odvisna 





V Sloveniji je najbolj razširjen črni bezeg (Sambucus nigra), ki je domoroden v celotni 
Evropi in zahodni Aziji. Modri bezeg (Sambucus cerulea) uspeva v Severni Ameriki, rdeči 
bezeg (Sambucus racemosa) je tako kot črni bezeg značilen za Evropo, pa tudi za 
centralno Severno Ameriko in severozahodno Azijo. Poznan je tudi javanski oz. kitajski 
bezeg (Sambucus Javanica), ki uspeva na področju vzhodne Kitajske. Prav med 
omenjenimi vrstami bezga so v Botaničnem vrtu Fakultete za kmetijstvo in biosistemske 
vede Univerze v Mariboru (Pivola, Hoče) delali medvrstne križance. V diplomskem delu 
bodo z ICP/OES analizirane kovine različnih medvrstnih križancev bezga. 




1.1.2  Zdravilne lastnosti in kemijska sestava bezga 
Surovih bezgovih jagod ne uživamo, saj povzročajo slabost, bruhanje, drisko, lahko tudi 
mrzlico. Surovi bezeg je neprijetnega okusa, ker lahko rastlina vsebuje manjše 
koncentracije strupenih snovi, kot so cianogeni glikozidi. Zaužitje surovega bezga lahko 
povzroči bruhanje, zato je bezeg pred zaužitjem treba skuhati, saj se tako uničijo 
vsebovane strupene snovi. Listi spomladi vsebujejo emulin, invertin, kalijev nitrat, 
saharozo, sambucin in še vrsto drugih zdravilnih snovi. Vse te učinkovine spodbujajo 
delovanje znojnic in pospešujejo izločanje seča. Na ta način odvajajo strupe iz telesa. Čaj 
iz listov in poganjkov znižuje tudi krvno koncentracijo sladkorja. Zeliščarji priporočajo 
pitje bezgovega čaja v času prehladnih obolenj in pri tistih boleznih, katerih stanje se 
hitro popravi z močnim potenjem. Uporabljamo ga še za obnavljanje krvi, zdravljenje 
vnetij, proti vročici in pri lajšanju dihalnih težav. Liste lahko uporabljamo tudi kot 
antiseptični obkladek za rane in odganjanje insektov. Čaj iz bezgovih korenin je lahko 
tudi odlično odvajalno sredstvo, olje cvetov pa je odlično zdravilo za razpokano kožo. 
Bezeg vsebuje tudi visoke koncentracije mineralov in vitaminov, ki so ravno tako 
pomembni za človekovo prehrano. Bezga nikakor ne smejo uživati nosečnice in doječe 
matere, saj vsi deli vsebujejo strupene alkaloide. [2] [3] Bezgove jagode se uporablja tudi 
za bezgove sokove in sirupe, iz njih pa se izdelujejo tudi vina in aditivi za okus ter barvo 
v drugih produktih (sladoled, jogurt itd.). [1] [4] [5] 
 
1.1.3 Analizirane kovine 
V eksperimentalnemu delu sem z ICP/OES analiziral nekatere alkalijske kovine in 
zemeljskoalkalijske kovine, prav tako sem določil koncentracije nekaterih prehodnih 
kovin in nekaterih kovin 3. skupine periodnega sistema elementov. 
Alkalijske kovine  
Alkalijske kovine so skupina kemijskih elementov, ki tvorijo 1. skupino periodnega 
sistema elementov. Mednje spadajo litij (Li), natrij (Na), kalij (K), rubidij (Rb), cezij (Cs) in 
francij (Fr). Vse alkalijske kovine so zelo reaktivne in jih zato v naravi ne najdemo v 
elementarni obliki. Vse kovine so mehke in imajo nizke gostote, tališča in vrelišča. Imajo 
ns1 elektronsko konfiguracijo. [6] Izmed alkalijskih kovin spadata med makroelemente 
natrij in kalij, ki imata v telesu pomembno vlogo. Natrij je pogosto prisoten v medcelični 
tekočini, regulira krvno plazmo, sodeluje pri kislinsko bazičnem ravnotežju in ima 
pomembno vlogo pri delovanju živčnih ter mišičnih celic. Kalij je prav tako pogosto 
prisoten element v medcelični tekočini in ima pomembno vlogo pri delovanju živčnih in 
mišičnih celic. Elementa povezuje Na+/K+ črpalka, ki sodeluje pri uravnavanju 
membranskega potenciala celic. [7] 
Izmed alkalijskih kovin so bili v diplomskem delu analizirani naslednji elementi: natrij 
(Na), kalij (K) in rubidij (Rb). 
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Zemeljskoalkalijske kovine  
Zemeljskoalkalijske kovine so skupina kemijskih elementov, ki tvorijo 2. skupino 
periodnega sistema elementov. Mednje spadajo magnezij (Mg), barij (Ba), kalcij (Ca), 
stroncij (Sr), berilij (Be) in radij (Ra). Vsi elementi so svetlo sive kovine. Ti elementi so 
gostejši, trši in manj reaktivni od elementov 1. skupine periodnega sistema, ampak 
vseeno bolj reaktivni od tipičnih kovin. Berilij in magnezij tvorita veliko kompleksnih in 
organokovinskih spojin. [6] Magnezij in kalcij spadata med makroelemente. Tako 
magnezij kot kalij sta pomembna pri sestavi kosti in zobovja. Kalcij je živčni regulator, 
magnezij pa je pomemben encimski kofaktor. [7] 
Izmed zemeljskoalkalijskih kovin so bili v diplomskem delu analizirani naslednji elementi: 
magnezij (Mg), kalcij (Ca), stroncij (Sr) in barij (Ba). 
Prehodni elementi  
Prehodni elementi vsebujejo nekaj kovin, ki so za današnjo družbo izjemnega pomena. 
Eden izmed pomembnejših elementov je izjemno močan in lahek titan (Ti), elementi, kot 
so železo (Fe), krom (Cr) in mangan (Mn) so nepogrešljivi v jeklarskih dejavnostih, baker 
(Cu) pa je odličen električni prevodnik. Te lastnosti so posledica kovinske vezi, ki 
povezuje atome kovin med seboj. [6] 
Izmed prehodnih elementov so bile v diplomskem delu analizirane naslednje kovine: 
krom (Cr), železo (Fe), kobalt (Co), nikelj (Ni), baker (Cu), cink (Zn), srebro (Ag) in kadmij 
(Cd). 
Elementi 3. skupine periodnega sistema elementov 
Elementi 3. skupine periodnega sistema elementov se med seboj razlikujejo tako po 
fizikalnih kot tudi kemijskih lastnostih. Bor (B) spada med polkovine, medtem ko so ostali 
elementi kovine. Aluminij (Al) je danes ena izmed pomembnejših kovin in se uporablja v 
številnih aplikacijah. [6] 
Izmed elementov 3. skupine periodnega sistema elementov je bila v diplomskem delu 
analizirana polkovina bor (B) in kovini aluminij (Al) ter galij (Ga). 
 
1.2 Predpriprava vzorcev 
1.2.1 Vrste razklopov 
Pred izvedbo spektroskopskih analiz je treba vzorce razklopiti, da jih iz trdnega stanja 
pretvorimo v tekoče stanje, odstranimo organski material in jih homogeniziramo. 
Poznane so številne tehnike razklopa vzorcev, kot sta suhi in mokri razklop, oba pa sta 
lahko učinkovitejša v kombinaciji z mikrovalovnim razklopom. [8] [9] 
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Tabela 1: Metode razklopa. [8] 
Metoda 
razklopa 
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Slabosti Počasnost. Med 
sežigom vzorca 
lahko pride do 
izgub hlapnih 
mineralov, kot so 
As, B, Cd, Cr, Cu, 
Fe, Pb, Hg, Ni, P, 
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1.3 ATOMSKA SPEKTROSKOPIJA 
Atomska spektroskopija je ena izmed najpogosteje uporabljenih tehnik za določanje 
koncentracije in vrste elementov v vzorcih. Atomska spektroskopija je skupni naziv za 
spektroskopske tehnike kemijske analize, ki temeljijo na energijskih spremembah v 
atomih, katere so posledica absorpcije ali emisije elektromagnetnega valovanja 
(svetlobe). Z uporabo atomske spektroskopije lahko vzorec analiziramo kvalitativno in 
kvantitativno. V splošnem je kvantitativna informacija (koncentracija) povezana s 
količino elektromagnetnega valovanja, ki ga vzorec absorbira ali emitira. Kvalitativna 
informacija pa je povezana z valovnimi dolžinami, pri katerih je elektromagnetno 
valovanje absorbirano ali emitirano. [10] [11] 
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Za merjenje absorpcije ali emisije elektromagnetnega valovanja je treba razumeti 
naravo atomskega in ionskega spektra. Jedro atoma obkrožajo elektroni, ki krožijo po 
orbitalah s točno določeno energijo. Bolj, kot je elektron oddaljen od jedra, višja je 
njegova energija. Atom je v najbolj energijsko ugodnem stanju, ko so vsi atomi v svojih 
orbitalah, ki so bližje jedru. Če atomu dodamo energijo, se kot rezultat absorpcije 
elektromagnetnega valovanja zgodita predvsem dva pojava. Energija, dodana v sistem, 
lahko rezultira kot povečanje kinetične energije atomov ali pa atom energijo absorbira 
in preide v vzbujeno stanje. To je stanje, ko elektron v atomu preskoči iz svoje orbitale v 
orbitalo z višjo energijo. Ta proces se imenuje vzbujanje atoma. Vzbujeno stanje ni 
energijsko ugodno (previsoka energija), zato atom teži k temu, da elektron zopet preide 
v svojo stalno orbitalo. Ob tem prehodu se emitira elektromagnetno valovanje, znano 
kot foton. [10] 
 
Slika 2: Prikaz vzbujanja atoma in emisije fotona iz le-tega na primeru Borovega modela atoma. 
Če je energija, ki jo atom absorbira, dovolj visoka, lahko elektron zapusti območje atoma 
in tako dobimo ion s pozitivnim nabojem. Energija, ki je potrebna, da odstranimo 
elektron iz atoma, se imenuje ionizacijska energija. Tudi ioni imajo osnovno in vzbujeno 
stanje ter prav tako kot atomi lahko absorbirajo ali emitirajo elektromagnetno 
valovanje. Razlika je le v tem, da je pri ionih zaradi večjega privlaka pozitivnega jedra 
potrebna večja energija za prehod iz osnovnega v vzbujeno stanje. Tudi emitirana 
energija fotona je v primeru ionov večja kot v primeru atomov – posledično je valovna 
dolžina krajša pri emisiji fotona v primeru iona kot v primeru atoma. Slika 3 je grafični 




Slika 3: Energijski diagram prikazuje energijske prehode. Stanje a prikazuje energijo atoma. Stanje b prikazuje 
vzbujevalno energijo, medtem ko stanje c ionizacijsko energijo. Stanje d prikazuje energijo, potrebno za vzbujanje iona. 
Stanje h prikazuje energijo v obliki fotona, ki se sprosti ob prehodu atoma iz vzbujenega v osnovno stanje. Stanje e pa 
prikazuje energijo, ki se sprosti ob prehodu iona iz vzbujenega v osnovno stanje.  
Zvezo med energijskimi stanji in valovno dolžino nam pove Planckova enačba: 
𝐸 = ℎ𝜈   (1), 
kjer je E energijska razlika med dvema stanjema, h Planckova konstanta in ν frekvenca 




    (2). 
Iz enačbe je razvidno, da sta energija in valovna dolžina obratno sorazmerni. Vsak 
element ima svoje karakteristične energijske nivoje in posledično edinstvene 
absorpcijske ter emisijske valovne dolžine. To dejstvo izkoristimo pri atomski 
spektroskopiji za elementno specifične analitske tehnike. [12] 
 
1.2.1 TEHNIKE ATOMSKE SPEKTROSKOPIJE 
Poznamo več vrst tehnik atomske spektroskopije, npr. atomska absorpcijska 
spektroskopija, atomska fluorescenca, atomska masna spektroskopija in atomska 
emisijska spektroskopija (OES – optical emission spectroscopy), ki sem jo uporabil v 
kombinaciji z induktivno sklopljeno plazmo (ICP) v diplomskem delu. [9] [12]  
 
1.2.2 PRINCIP DELOVANJA ICP/OES 
Pri ICP/OES-tehniki je vzorec izpostavljen dovolj visokim temperaturam, da pride do 
vzbujanja in ionizacije atomov, ki so v vzorcu. Ob prehodu atoma v osnovno stanje 
emitira elektromagnetno valovanje (foton), katerega valovno dolžino in intenziteto 
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določimo na detektorju. Ker je intenziteta proporcionalna koncentraciji, lahko iz 
umeritvene krivulje določimo koncentracijo določenega elementa v vzorcu. 
V splošnem poznamo tri vrste vzbujevalnih virov, ki jih uporabimo pri atomski 
spektroskopiji v analitiki, in sicer plamen, peči ter električne »izlive« (angl. Discharge). 
Pri ICP/OES spektroskopiji uporabimo kot vzbujevalni vir induktivno sklopljeno plazmo. 
Plazma je vsaka vrsta snovi, ki vsebuje precejšen delež (> 1 %) elektronov in pozitivnih 
ionov v zmesi z nevtralnimi atomi, radikali ter molekulami. Dve karakteristiki plazme sta, 
da prevajajo električni tok in da nanje vpliva magnetno polje. Električne plazme, ki jih 
uporabljamo pri ICP/OES, so zelo visoko energijski ionizirani plini. Plazme imajo znatno 
višjo temperaturo od plamenov ali peči. Ena večjih prednosti ICP/OES-tehnike je, da je s 
plazmo proizvedena temperatura tako visoka, da lahko vzbujamo več atomov na enkrat. 
Ti atomi nato emitirajo karakteristične valovne dolžine, ki jih istočasno merimo. Odlika 
uporabe plazme je poleg visokih temperatur (običajno od 6000 do 8000 K) tudi dokaj 
dolg uporovni čas (2 ms) od injiciranja do točke observacije analita. Kot posledica je bolj 
učinkovita atomizacija in manj kemičnih interferenc. Velika prednost uporabe plazme 
kot vira vzbujanja atomov je tudi ta, da atomizacija poteče v kemično inertnem okolju, 
kar pozitivno vpliva na življenjsko dobo analita. V primerjavi s plamenom je temperatura 
v plazmi dokaj enotna, kar rezultira v širokem linearnem območju. [12] [11] 
1.2.3 OSNOVNE KARAKTERISTIKE ICP/OES 
Vzorec v tekoči obliki črpalka prečrpa iz posode v instrument. Vzorec gre najprej skozi 
razpršilec, ki vzorec pretvori v aerosol. Vzorec v obliki aerosola nato preide v plazmo, 
kjer se atomizira in vzbudi. Vzbujeni atomi in ioni nato emitirajo karakteristične valovne 
dolžine, ki jih prestreže naprava, ki valovne dolžine sortira. Na detektorju je 
elektromagnetno valovanje zaznano in pretvorjeno v električni signal za nadaljnjo 
programsko obdelavo. Osnovni deli instrumentacije ICP/OES so predstavljeni na Sliki 4.  
Pri induktivno sklopljeni plazmi (ICP) uporabimo argon kot visoko energijski ionizirani 
plin. Argon vodimo skozi induktivno sklopljeno svetilko, ki je sestavljena iz treh 
koncentričnih kvarčnih cevi. Pretok argona je od 11 do 17 L/min. Premer zunanje cevi je 
okoli 2,5 cm. Na vrhu cevi je vodno hlajena indukcijska tuljava, ki jo napaja 
radiofrekvenčni generator, ki lahko proizvede do 2 kW energije pri 27 MHz. Pri vrhu cevi 
sprožimo iskro s Teslovo tuljavo – ta iskra vodi do iniciacije ionizacije argona. Tako 
proizvedeni ioni in pripadajoči elektroni pridejo v stik z nihajočim magnetnim poljem, 
proizvedenim z indukcijsko tuljavo. Posledica te interakcije je krožno gibanje ionov in 
elektronov v zaprtih krogih v tuljavi. Ker se ioni in elektroni upirajo temu gibanju, to 
povzroči segrevanje. Tako proizvedena plazma lahko doseže temperaturo tudi do 10.000 
K. [10] [11]  
Vzorec v plazmo injiciramo neposredno po notranji kvarčni cevi. Vzorec je lahko v obliki 
aerosola, hlapov ali finega prahu. Takšno sestavo vzorca zagotovimo z uporabo 
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razpršilca. Razpršilec je naprava, ki tekoči vzorec pretvori v aerosol, ki je primeren za 
nadaljnji postopek. [11] 
 
Slika 4: ICP/OES-instrumentacija. 
Elektromagnetno valovanje, ki ga emitirajo vzbujeni ioni in atomi, v plazmi merimo zato, 
da dobimo iskane informacije. Ker v plazmi vzbujeni atomi in ioni emitirajo več različnih 
valovnih dolžin, imamo polikromatsko emisijo iz plazme. Da lahko identificiramo emisije 
iz vsake preiskovane zvrsti in lahko izmerimo intenziteto brez interferenc emisij drugih 
valovnih dolžin, moramo polikromatsko radiacijo ločiti po posameznih valovnih 
dolžinah. Da to dosežemo, lahko uporabimo monokromator, ki meri eno valovno dolžino 
na enkrat. Lahko pa uporabimo tudi polikromator, ki lahko meri svetlobo pri več valovnih 
dolžinah na enkrat. Za kvalitativno analizo je treba uporabljati monokromator. Ko 
svetlobo ločimo po posameznih valovnih dolžinah, uporabimo fotoobčutljivi detektor. 
Najpogosteje uporabljeni detektorji so »photo-multiplier tube (PMT)«, »charge-
injection device (CID)« in »charge-couple device (CCD)«. [10] [12] 
Kvantitativno informacijo dobimo iz kalibracijske krivulje, na kateri je predstavljena 
odvisnost intenzitete od koncentracije. Kalibracijsko krivuljo naredimo tako, da 
pomerimo intenzitete pripravljenih standardov posameznih preiskovanih elementov z 
natanko znano koncentracijo. Za vsak element posebej izrišemo umeritveno krivuljo in 
nato pomerimo intenziteto določenega elementa v vzorcu. Iz umeritvene krivulje nato 
odčitamo koncentracijo. Kalibracijske krivulje so linearne od 4 do 6 velikostnih razredov, 
zato je zadostna tudi dvotočkovna kalibracija. Za rutinsko delo, je treba pomeriti tudi 




ICP/OES je uporabna za določanje velikega števila elementov. Mejna vrednost detekcije 
je običajno v redu velikosti µg/L (ppb). Mejna vrednost detekcije je najmanjša 
koncentracija, za katero lahko analitik relativno nedvoumno trdi, da je prisotna v vzorcu. 
Za grobo kvantifikacijo (+/– 10 %) je priporočljivo, da je vrednost koncentracije vsaj 
petkrat višja od mejne vrednosti detekcije. Za natančnejšo kvantifikacijo (+/– 2 %) je 
priporočljivo, da je koncentracija vsaj stokrat večja od mejne vrednosti detekcije. [9] [12]  
 
1.2.5 APLIKACIJE ICP/OES 
Ker je ICP/OES sposobna analizirati veliko število elementov, je tudi aplikacij za njeno 
uporabo veliko. Poleg velikega števila elementov je velika prednost za aplikativno 
udejstvovanje tudi širok nabor različnih vrst vzorcev. Najpogostejše aplikacije so v 
agrikulturni analizi [13] in analizi hrane [14], bioloških in kliničnih analizah [15], geoloških 
analizah [16], analizah okolja in analizah voda [17], za analizo kovin [18] in organskega 
materiala. [19] [12] [20] 
 
1.2.6 DOLOČANJE MEJE ZAZNAVNOSTI IN MEJE DOLOČLJIVOSTI  
Meja zaznavnosti LOD in meja določljivosti LOQ sta ključna parametra, ki karakterizirata 
zmogljivost analizne metode pri nizkih koncentracijah. [21] 
Meja zaznavnosti LOD je najnižja koncentracija merjenca, ki jo z izbrano analizno metodo 
še lahko zaznamo pri določeni stopnji zaupanja. [22] [23] 
Meja določljivosti LOQ je najnižja koncentracija merjenca, ki je lahko še sprejemljiva kot 
prava vrednost pri določeni stopnji zaupanja. Gre za najnižjo koncentracijo merjenca, pri 





Slika 5: Merilni interval. 
Slepi vzorec je vzorec brez analizirane snovi. LOD in LOQ sta bila določena tako, da sem 
desetkrat izmeril koncentracijo slepemu vzorcu. Določil sem povprečno vrednost µ in 
standardni odklon s meritev. Z naslednjimi formulami sem nato določil LOD in LOQ. [23] 
[24] 
𝐿𝑂𝐷 = µ +  3 ∗ 𝑠    (3) 
𝐿𝑂𝑄 = µ + 10 ∗ 𝑠    (4) 
Drug pogosto uporabljeni način določitve LOD in LOQ je iz same umeritvene krivulje, kjer 
določimo standardni odklon točk s na umeritveni premici, ga delimo z naklonom premice 



















2 NAMEN DELA 
 
V Botaničnem vrtu Fakultete za kmetijstvo in biosistemske vede Univerze v Mariboru 
(Pivola, Hoče) se ukvarjajo s preučevanjem križancev bezga med različnimi vrstami 
bezga. V diplomskem delu bodo z ICP/OES analizirane kovine različnih medvrstnih 
križancev bezga. Namen diplomskega dela je bil določiti koncentracijo kovin v koreninah 
medvrstnih križancev bezga z ICP-OES-tehniko. 
V prvem delu diplomskega dela sem najprej izvajal kislinske razklope vzorcev bezga in 
jih poskušal tudi optimizirati z dodajanjem različnih razmerij HNO3, H2SO4 in H2O2. 
Razklope sem optimiziral tudi na časovni ravni z iznajdbo nastavka, ki omogoča, izvedbo 
dveh razklopov istočasno.  
V drugem delu sem z ICP/OES-metodo določal vsebnost kovin v vzorcih. Analizirane so 
bile naslednje kovine: magnezij (Mg), kalij (K), stroncij (Sr), mangan (Mn), železo (Fe), 
kalcij (Ca), natrij (Na), baker (Cu), barij (Ba), aluminij (Al), cink (Zn), krom (Cr), galij (Ga), 
nikelj (Ni), srebro (Ag), rubidij (Rb), kadmij (Cd), selen (Se), svinec (Pb), kobalt (Co), arzen 
(As) in bor (B). Za magnezij (Mg) in kalij (K) je bila potrebna tudi študija redčenja vzorcev, 
saj je bila koncentracija v osnovnih raztopinah vzorcev izven linearnega območja. 
Koncentracijo magnezija sem določil tudi z AAS-tehniko.  
Sledila je interpretacija rezultatov. Da sem lahko rezultate uspešno interpretiral, sem 














3 EKSPERIMENTALNI DEL 
 
3.1 Uporabljene kemikalije 
Pri eksperimentalnemu delu diplomskega dela smo uporabljali kemikalije različnih 
proizvajalcev in čistosti, kar prikazuje Tabela 2. 
Tabela 2: Uporabljene kemikalije. 
Kemikalija Čistost Proizvajalec 
Koncentrirana HNO3 (konc. ≥ 
65 %) 
p. a.  Honeywell 
Koncentrirana H2SO4  p. a. Honeywell 
H2O2 (konc ≥ 35 %) p. a. Honeywell 
ICP-večelementna 
standardna raztopina 
multistandard VI (konc. 10 
mg/L) 
p. a. Merck 
Standardna raztopina Mg 
(konc. 1000 mg/L) 
p. a. Merck 
MQ-voda  FKKT UL  
 
 
3.2 Pripomočki in aparature 
Pri eksperimentalnemu delu diplomskega dela smo uporabljali naslednje pripomočke: 
 
❖ tehtnica proizvajalca AXIS (natančnost merjenja 0,1 mg), 
❖ Kjeldahl bučke, 
❖ nastavek s ščipalkami, 
❖ plinski gorilnik, 
❖ mikropipete (1000 µL in 5000 µL), 
❖ puhalka, 
❖ 50-mL bučke razreda A, 
❖ 1000-mL bučka razreda A, 




❖ viale (15 mL in 50 mL), 
❖ absorpcijski in emisijski spektrometer AA240, proizvajalca VARIAN s programsko 
opremo Spectraa, 
❖ induktivno sklopljena plazma VISTA AX, proizvajalca VARIAN s programsko 
opremo ICP expert. 
 




Slika 7: Notranjost ICP instrumenta z aksialno usmerjenim plamenom. 
 
3.3 Vzorci 
Vzorci so bili odvzeti, ustrezno označeni in do procesa liofilizacije shranjeni na –80 °C. 
Sledilo je mletje v rotacijskem mlinu FRITSCH »pulwerisette 14« in hranjenje v 
kriovialah pri –20 °C. Tako pripravljeni vzorci so bili primerni za začetek analiznih 
postopkov.  
V diplomskem delu so bili analizirani vzorci bezgovih korenin. 
 
Slika 8: Liofilizirani zmleti vzorci bezgovih korenin. 
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3.4 Priprava standardnih raztopin 
3.4.1 Priprava umeritvene premice za ICP/OES 
Za pripravo raztopin za umeritveno krivuljo sem iz večelementnega standarda 
multistandard VI (Merck) s koncentracijo 10 mg/L pripravil pet raztopin z naslednjimi 
koncentracijami: 10 µg/L, 30 µg/L, 100 µg/L, 300 µg/L in 1000 µg/L. Pri tem je treba 
upoštevati, da so koncentracije nekaterih elementov v večelementnemu standardu 
večje za približno faktor 10 ali 100, kar je prikazano v Tabeli 3. Standardne raztopine 
sem pripravil z ustreznim redčenjem z 1% HNO3 v 15-mL vialah.  
















Ag 9,8 ± 0,5 Li 9,8 ± 0,5 
Al 9,9 ± 0,5 Mg 10 ± 0,5 
As 101 ± 5 Mn 9,9 ± 0,5 
B 99 ± 5 Mo 10 ± 0,5 
Ba 10,1 ± 0,5 Na 9,8 ± 0,5 
Be 105 ± 5 Ni 9,9 ± 0,5 
Bi 9,9 ± 0,5 Pb 9,9 ± 0,5 
Ca 996 ± 20 Rb 10 ± 0,5 
Cd 10,1 ± 0,5 Se 101 ± 5 
Co 9,9 ± 0,5 Sr 9,9 ± 0,5 
Cr 10 ± 0,5 Te 10 ± 0,5 
Cu 10 ± 0,5 Tl 10 ± 0,5 
Fe 99 ± 5 U 9,9 ± 0,5 
Ga 9,9 ± 0,5 V 10 ± 0,5 
K 9,9 ± 0,5 Zn 99 ± 5 
 
3.4.2 Priprava umeritvene premice za magnezij za določanje z AAS 
Iz osnovne standardne raztopine magnezija s koncentracijo 1000 mg/L sem pripravil 
standardne raztopine. Za umeritveno krivuljo za magnezij sem pripravil standardne 
raztopine naslednjih koncentracij: 0,1 mg/L, 0,3 mg/L, 0,5 mg/L, 0,7 mg/L, 0,9 mg/L 






3.5 Eksperimentalni pogoji ICP/OES- in AAS-instrumenta 
Meritve z ICP/OES in AAS so bile izvedene pod eksperimentalnimi pogoji, ki so prikazani 
v Tabeli 4 in Tabeli 5. 
Tabela 4: Eksperimentalni pogoji ICP/OES-instrumenta. 
Pretok plazme 15,0 L/min 
Pretok prezračevalnega zraka 300 L/min 
Moč radiofrekvenčnega generatorja 1,20 kW 
Hitrost črpalke 50 rpm (ob injiciranju vzorca) oz. 7 rpm (v 
mirovanju) 
Temperatura 20 °C 
 
Tabela 5: Eksperimentalni pogoji AAS-instrumenta. 
Pretok zraka 3,5 L/min 
Pretok acetilena 1,5 L/min 
Širina uklonske mrežice 0,5 nm 
Valovna dolžina  285,2 nm 
 
3.6 Opis kislinskih razklopov 
Pri praktičnem delu sem izvajal mokre razklope. V Kjeldahlovo bučko sem odtehtal 
približno natančno 100 mg pravilno pripravljenega suhega vzorca in nato dodal najprej 
1 mL H2SO4 in nato 2 mL HNO3. Bučko sem v digestoriju nad gorilnikom segreval najprej 
do rjavorumenih par, ki so posledica dekompozicije HNO3 in nato nadaljeval s 
segrevanjem do izločanja belih par, ki so posledica dekompozicije H2SO4. S segrevanjem 
sem nadaljeval, dokler ni vzorec postal temnejši, kar je posledica pooglenitve vzorca. 
Vzorec sem nato pustil nekaj časa v digestoriju, da se je ohladil. Ko je bil vzorec dovolj 
hladen, sem dodal še 1 mL H2O2 in ga segreval do razbarvanja rjave raztopine v bučki. Če 
je končna raztopina še vsebovala sledi rumenega obarvanja, sem v ohlajen vzorec 
ponovno dodal H2O2. Postopek sem ponavljal, dokler ni bila končna barva vzorca povsem 
prozorna. Po enakem postopku sem pripravil t. i. slepi vzorec, tj. vzorec, ki vsebuje samo 
H2SO4, HNO3 in H2O2. 
Po uspešno zaključenem razklopu vzorca sem ga kvantitativno prenesel iz Kjeldahlove 
bučke v 50-mL bučko in razredčil do oznake z MQ-vodo. Bučko sem desetkrat pretresel, 
da sem zagotovil homogenizacijo vzorca. Iz bučke sem vzorec prenesel v novo, ustrezno 
označeno PVC-vialo in ga shranil za kasnejše spektroskopske analize. 














K3-1 100,7 K31-1 99,9 
K3-2 100,2 K31-2 100,3 
K6-1 100,5 K32-1 100,8 
K6-2 103 K32-2 101 
K13-1 101,7 K33-1 100,6 
K13-2 102,3 K33-2 101,9 
K15-1 102,4 K34-1 101,9 
K15-2 100,9 K34-2 100,7 
K17-1 107,3 K37-1 101,6 
K17-2 102 K37-2 100,9 
K20-1 100,8 K39-1 100,8 
K20-2 101,5 K39-2 102 
K24-1 102,4 K40-1 101,4 
K24-2 101,4 K40-2 100,2 
K25-1 101,9 K41-1 100,2 
K25-2 103,4 K41-2 102,9 
K26-1 99,6 K43-1 101 
K26-2 102,1 K43-2 99,6 
K27-1 102,4 K44-1 100,4 
K27-2 100,8 K44-2 102,7 
K28-1 101,3 K45-1 100,7 
K28-2 100 K45-2 101,2 
K29-1 100,4 K46-1 99,7 
K29-2 100,5 K46-2 101,7 
K30-1 103,9     











4 REZULTATI IN DISKUSIJA 
 
4.1 Kalibracija 
Za določitev koncentracij analiziranih kovin sem uporabil umeritvene krivulje, 
pripravljene z večelementno standardno raztopino VI (Merck). Izvedel sem pettočkovno 
kalibracijo in pomeril večelementno standardno raztopino naslednjih koncentracij: 10 
µg/L, 30 µg/L, 100 µg/L, 300 µg/L in 1000 µg/L. Za nekatere elemente je treba upoštevati 
korekturne faktorje koncentracije, ki so prikazani v Tabeli 3.  
Vrednosti R2 so bile v splošnem zelo blizu 1, kar pomeni, da se točke dobro prilegajo 
umeritveni premici. Kalibracija je nekoliko slabše uspela v primeru Rb, Pb, Ca in K, kjer 
so R2 vrednosti: 0,9953; 0,992; 0,995; 0,9974. Umeritveno krivuljo za Pb prikazuje Slika 
11. Nižje R2 vrednosti so posledica naključnih napak, ki so posledica nenatančnosti 
posameznih merilnih stopenj. Njihov izvor je v majhnih spremembah eksperimentalnih 
parametrov, kot so nihanja temperature, tlaka, vlažnosti, napetosti ali intenzitete 
svetlobe. [26] 
 




Slika 10: Umeritvena krivulja za Sr ʎ= 407,771. 
 
Slika 11: Umeritvena krivulja za Pb ʎ= 283,305. 
 





Pri višjih koncentracijah se začne krivulja odzivov instrumenta ukrivljati, zato prihaja do 
vedno večjega odstopanja od umeritvene krivulje. [27] Trditev je vidna na primeru 
umeritvene krivulje za kalcij na Sliki 13. Nelinearnost merilnega območja pri visokih 
koncentracijah je prišla do izraza tudi za primer magnezija in kalija, ker so bile 
koncentracije omenjenih elementov bistveno višje od koncentracije najvišje standardne 
raztopine. Rešitev sem našel v optimalnem faktorju redčenja tako, da je signal magnezija 
in K prišel v linearno območje umeritvene premice za ustrezno kovino.  
Pri izvedbi kalibracije za kalcij sem naletel na težavo pri najvišji koncentraciji standarda 
100 mg/L. Omenjena točka je močno odstopala od ostalih in tako znatno vplivala na 
karakteristične parametre umeritvene premice (naklon in začetna vrednost). Če je točka 
upravičeno del populacije, sem preveril s Cookovim testom. 
 
Slika 13: Umeritvena krivulja za Ca z upoštevano problematično točko (oranžna) in umeritvena krivulja brez 











4.2.1 Cookov kvadrat razdalje – test 
Pri tem testu izračunano vrednost CD2 primerjamo z 1. Če je vrednost manjša od 1, 
ničelno hipotezo ohranimo, v nasprotnem primeru ničelno hipotezo zavržemo.  
Ničelna hipoteza: Odstopajoča točka je del populacije in je ne smemo zanemariti. 
Tabela 7: Izvedba Cookovega testa. 
c [mg/L] INT INT! INT!' (INT!' - INT!)^2 (INT - INT!)^2 
1 987083 3,35E+06 1524617 3,31555E+12 5,56205E+12 
3 2711940 4,04E+06 2675841 1,85125E+12 1,75432E+12 
10 7435810 6,45E+06 6705125 62652593025 9,62341E+11 
30 17988100 1,34E+07 18217365 2,35507E+13 2,1378E+13 
100 36328500 3,75E+07 58510205 4,39406E+14 1,48767E+12 
a a'     4,68186E+14 3,11444E+13 
3,00E+06 949005         
b b'     Sy/x 3222029,294 
345482 575612     CD2 22,54910256 
 
Izračunan CD2 je večji od 1, kar pomeni, da ničelno hipotezo zavržemo. 
Problematična točka torej ni del populacije, zato je njena izločitev upravičena. 
Koncentracijo kalcija sem tako določil brez problematične točke. [28] 
 
4.3 Določitev LOD in LOQ 
Mejo detekcije LOD in mejo kvantifikacije LOQ sem določil z desetkratno meritvijo 
slepega vzorca. Rezultatom sem določil standardni odklon in ob upoštevanju formul za 
določitev LOD in LOQ določil slednji. V Tabeli 8 je naveden primer določitve LOD in LOQ 
za primer magnezija po metodi izračuna iz standardnega odklona slepega vzorca. V 
Tabeli 9 pa je primer izračuna iz standardnega odklona umeritvene krivulje in njenega 
naklona. Iz tabel je razvidno, da je med načinoma izračuna LOD in LOQ znatna razlika. V 
diplomskem delu sem uporabil način izračuna, pri katerem sem določil LOD in LOQ iz 








Tabela 8: Določitev LOD in LOQ za magnezij. 











Povprečna vrednost koncentracije [mg/L] 1,41E-04 
Standardni odklon 5,62E-05 
LOD [mg/L] 3,10E-04 
LOQ [mg/L] 7,03E-04 
 
Tabela 9: Določitev LOD in LOQ iz umeritvene krivulje za magnezij. 
ANOVA test Koeficienti Standardna napaka 
Odsek na Y osi 278,32703 97,99126989 
Naklon 58618,4457 208,8231913 
LOD [mg/L] 0,00551654   














4.4 Rezultati analize 
Rezultati analize korenin so zbrani v Tabeli 10. V prvi vrstici je simbol določevane kovine 
z dopisano valovno dolžino, pri kateri se je meritev izvajala. V Tabeli 10 je ob rezultatih 
meritev na ICP/OES tudi stolpec, kjer je bila meritev koncentracije magnezija določena z 
AAS-metodo. V tabeli je podana valovna dolžina izvajanja meritve, naklon in začetna 
vrednost umeritvene premice ter vrednost R2. Grafikoni umeritvenih premic so v prilogi. 
V Tabeli 10 sta podana tudi LOD in LOQ. Z rdečo barvo so označene koncentracije tistih 
kovin, ki so pod LOQ, z vijoličasto pa koncentracije kovin, ki so tudi pod LOD. Iz Tabele 
10 je razvidno, da so pri vseh analiziranih vzorcih korenin nad LOQ naslednje kovine: Mg, 
K, Sr, Mn, Fe, Ca, Cu, Na, Ba, Al in Zn. Pri Cr je 28 % vzorcev pod LOQ, eden izmed vzorcev 
pa je tudi pod LOD. Pri Ga in Ni je pod LOD 72 % oz 84 %, ostali vzorci so nad LOQ. Pri 
koncentraciji Ag je 70 % koncentracij pod LOQ in 30 % pod LOD. Pri Rb pa je 50 % 
koncentracij pod LOQ in 50 % koncentracij pod LOD. Omeniti velja, da če je koncentracija 
nižja od LOD, je tudi nižja od LOQ. Pod mejo detekcije LOD so v celoti koncentracije Cd, 
Se, Pb, Co, As in B. Iz Tabele 10 je vidna tudi ponovljivost koncentracij, ki se med 
kovinami razlikuje. Dobro ponovljive so npr. koncentracije Mg, Mn, Sr, Cu in Zn, medtem 
ko je ponovljivost slabša pri npr. Na, Ca, Fe in Al.  
Iz rezultatov, prikazanih v Tabeli 10, je razvidno, da je v koreninah najbolj zastopan 
element kalij, ki ga je približno 1,6-krat več kot kalcija in 2,5-krat več od magnezija. 
Omenjeni elementi so najbolj zastopani v koreninah. Sledijo pa jim Al, Fe in Na. Pri natriju 
velja omeniti, da je rezultat dvomljiv, saj je bilo natrija veliko tudi v slepem vzorcu. Natrij 
prehaja v slepi vzorec tudi iz steklenih bučk, tako je prava koncentracija najverjetneje 
nekoliko višja od navedene. Podobna težava se pojavi tudi pri boru, saj se zaradi uporabe 
bor-silikatnih stekel z borom kontaminira slepi vzorec in je tako koncentracija bora v 
vzorcih močno negativna.  




















Tabela 10: Rezultati koncentracij kovin v posameznih bezgovih koreninah. 
Analizirana kovina Mg  Mg AAS K  Sr  Sr  
ʎ [nm] 280,270 285,2 766,491 407,771 421,552 
Naklon 58618   43024 1000000 522069 
Začetna vrednost 278,33   -979,73 4990,2 2275,3 
R2 1,0000 0,9920 in 0,9942 0,9974 0,9999 0,9999 
LOD [mg/L] 0,0003   0,006 0,003 0,003 
LOQ [mg/L] 0,001   0,023 0,003 0,004 
Oznaka korenine mg kovine / kg vzorca 
K3-1 9632 9047 2932 35,70 34,96 
K3-2 9875 9669 2788 38,85 38,62 
K6-1 4695 4664 7967 15,11 14,64 
K6-2 4653 4617 8211 15,98 15,53 
K13-1 5602 5634 18292 20,42 19,78 
K13-2 5735 5828 18808 17,04 16,39 
K15-1 6094 6196 13530 12,32 11,85 
K15-2 5950 6145 12969 13,41 12,88 
K17-1 3090 3176 10047 7,815 7,571 
K17-2 3188 3314 10475 8,029 7,819 
K20-1 9178 8679 22977 13,93 13,47 
K20-2 9226 8594 23086 16,25 15,76 
K24-1 4446 4539 11578 13,36 13,03 
K24-2 4305 4480 10977 14,29 13,89 
K25-1 4540 4625 11831 14,29 13,91 
K25-2 4223 4396 10970 14,09 13,65 
K26-1 3899 3973 11183 8,595 8,391 
K26-2 4343 4383 11683 11,50 11,21 
K27-1 3946 4063 18412 21,06 20,42 
K27-2 3929 4020 18183 21,89 21,01 
K28-1 4693 4682 14157 11,44 10,96 
K28-2 4426 4553 13114 10,57 10,19 
K29-1 5473 5909 12082 21,86 21,13 
K29-2 5853 5995 11898 13,49 13,06 
K30-1 3578 3751 13002 23,29 22,60 
K30-2 3579 3634 13094 27,24 26,04 
K31-1 3264 3221 11560 26,24 25,21 
K31-2 3219 3225 11208 22,81 22,04 
K32-1 3281 3266 11974 21,86 21,14 
K32-2 3825 3757 13918 28,86 27,73 
K33-1 3193 3206 11367 21,91 21,01 
K33-2 3391 3307 12283 24,00 23,15 
K34-1 3405 3356 12270 24,17 23,28 
K34-2 3423 3463 12125 26,27 25,14 
K37-1 5442 5278 10229 14,01 13,62 
K37-2 5267 5131 9992 12,77 12,31 
K39-1 4686 4626 8610 21,31 20,68 
K39-2 4682 4606 8322 20,98 20,36 
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K40-1 6714 6529 13882 35,42 34,74 
K40-2 6538 6532 13345 33,89 33,19 
K41-1 6556 6440 13047 36,66 35,89 
K41-2 6354 6159 12950 27,58 26,34 
K43-1 6110 6024 15143 34,65 34,26 
K43-2 5791 5748 14784 30,05 28,95 
K44-1 5298 5179 15573 18,82 18,20 
K44-2 5169 5039 15257 16,02 15,48 
K45-1 5105 4888 10711 21,64 20,90 
K45-2 5181 5020 10742 19,81 19,21 
K46-1 3893 3887 11702 21,25 20,52 
K46-2 3642 3643 11081 19,64 18,95 
 
Analizirana kovina Mn  Fe  Ca  Cu  Na  
ʎ [nm] 259,372 238,204 393,366 324,754 589,592 
Naklon 20025 5399,4 575612 14218 226324 
Začetna vrednost 43,423 43,415 949005 215,5 1425 
R2 1,0000 1,0000 0,9950 0,9999 0,9998 
LOD [mg/L] 0,005 0,017 3,561 0,002 0,018 
LOQ [mg/L] 0,007 0,024 3,927 0,006 0,053 
Oznaka korenine mg kovine / kg vzorca 
K3-1 55,35 1585 8735 26,52 492,2 
K3-2 56,01 1080 10723 28,39 727,9 
K6-1 13,34 323,8 7857 11,02 313,0 
K6-2 12,38 300,6 9007 10,19 433,7 
K13-1 29,83 677,9 11366 16,48 363,9 
K13-2 28,58 597,2 8160 17,03 173,9 
K15-1 24,96 762,7 6005 10,13 176,8 
K15-2 25,12 790,6 6832 9,611 155,1 
K17-1 15,65 375,5 2973 8,205 309,4 
K17-2 16,17 331,6 3137 7,818 98,31 
K20-1 16,18 225,4 5293 7,155 277,5 
K20-2 16,34 209,1 6348 5,941 160,1 
K24-1 22,20 509,7 4765 7,133 131,5 
K24-2 21,69 468,5 5775 7,310 433,0 
K25-1 22,36 598,5 5616 7,542 300,2 
K25-2 21,72 407,1 5334 7,491 173,2 
K26-1 18,33 365,4 3446 6,069 268,0 
K26-2 20,51 339,6 4344 7,389 361,3 
K27-1 40,73 444,2 9585 12,35 242,6 
K27-2 40,02 419,1 11415 12,36 182,0 
K28-1 32,07 606,7 2736 13,24 120,9 
K28-2 31,67 721,6 2780 22,47 119,0 
K29-1 28,91 607,0 10623 16,43 581,3 
K29-2 25,76 284,1 5871 11,81 1410 
K30-1 29,69 536,9 9167 7,289 258,3 
K30-2 29,00 591,0 11714 6,516 299,4 
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K31-1 27,40 347,6 11732 7,506 68,81 
K31-2 26,22 346,6 10042 6,947 266,6 
K32-1 26,75 324,5 9507 6,841 281,9 
K32-2 32,20 425,1 12633 7,462 114,8 
K33-1 25,54 299,4 9434 7,025 87,66 
K33-2 27,29 327,3 10606 7,331 75,51 
K34-1 27,43 394,8 10262 7,190 277,8 
K34-2 30,37 438,7 11428 6,654 288,1 
K37-1 23,67 324,7 3618 14,22 77,12 
K37-2 22,84 315,4 3336 13,72 124,9 
K39-1 35,39 400,8 8048 12,65 109,2 
K39-2 33,46 408,8 8137 13,33 407,9 
K40-1 29,94 639,5 8998 12,06 320,5 
K40-2 28,77 573,9 8272 12,15 316,4 
K41-1 28,43 578,3 9215 11,41 331,5 
K41-2 26,58 503,5 6994 11,48 377,1 
K43-1 36,82 545,6 12058 14,60 329,8 
K43-2 33,44 483,1 9853 15,64 459,7 
K44-1 32,32 439,1 5061 29,50 187,0 
K44-2 30,12 439,4 4223 29,22 339,7 
K45-1 21,73 235,5 7614 8,109 202,5 
K45-2 20,88 246,6 7031 9,442 225,0 
K46-1 28,23 782,3 10416 8,043 374,8 
K46-2 25,56 539,2 9183 8,186 490,6 
 
Analizirana kovina Ba  Al  Zn  Cr  Ga  
ʎ [nm] 493,408 396,152 202,548 267,716 417,204 
Naklon 1471143 14042 5083,3 10144 4513,9 
Začetna vrednost 326,97 328,81 140,64 15,819 70,489 
R2 1,0000 0,9998 1,0000 1,0000 0,9986 
LOD [mg/L] 0,002 0,034 0,003 0,001 0,016 
LOQ [mg/L] 0,004 0,065 0,008 0,004 0,043 
Oznaka korenine mg kovine / kg vzorca 
K3-1 5,267 2257 45,09 7,261 13,36 
K3-2 3,935 1435 43,70 4,635 16,23 
K6-1 3,033 507,1 6,214 pod LOQ pod LOD 
K6-2 4,564 419,2 4,633 pod LOQ pod LOD 
K13-1 6,143 951,1 15,78 3,028 pod LOD 
K13-2 6,241 867,1 14,96 3,752 pod LOD 
K15-1 4,399 1052 11,13 4,562 pod LOD 
K15-2 4,300 1084 10,39 4,354 pod LOD 
K17-1 2,731 550,7 6,604 pod LOQ pod LOD 
K17-2 2,757 469,3 3,597 2,066 pod LOD 
K20-1 2,945 309,7 14,47 pod LOQ pod LOD 
K20-2 3,896 278,2 13,95 pod LOQ pod LOD 
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K24-1 7,489 732,4 7,016 4,341 pod LOD 
K24-2 7,238 648,2 8,536 pod LOQ pod LOD 
K25-1 7,353 844,0 9,772 3,666 pod LOD 
K25-2 6,836 605,7 11,22 2,391 pod LOD 
K26-1 2,854 458,4 4,673 2,374 pod LOD 
K26-2 2,014 514,3 8,795 pod LOQ pod LOD 
K27-1 5,909 710,4 18,12 2,245 pod LOD 
K27-2 5,831 637,2 15,00 3,756 pod LOD 
K28-1 3,762 866,7 26,31 pod LOQ 8,706 
K28-2 3,723 1018 39,62 3,298 pod LOD 
K29-1 6,469 852,6 11,83 4,236 pod LOD 
K29-2 3,148 304,0 11,96 pod LOQ pod LOD 
K30-1 5,744 673,6 4,461 3,002 pod LOD 
K30-2 6,664 758,6 9,072 2,468 18,20 
K31-1 6,214 442,1 6,327 2,938 16,61 
K31-2 5,647 472,4 9,562 2,521 pod LOD 
K32-1 2,505 454,1 9,674 4,294 pod LOD 
K32-2 6,206 554,0 6,882 2,398 13,25 
K33-1 3,823 414,8 6,312 pod LOQ pod LOD 
K33-2 6,541 422,8 5,718 3,102 pod LOD 
K34-1 4,586 513,5 9,815 2,771 pod LOD 
K34-2 6,667 582,7 5,341 2,491 32,55 
K37-1 4,923 449,1 32,75 2,294 10,26 
K37-2 4,291 435,3 30,32 3,098 pod LOD 
K39-1 3,931 563,6 14,66 pod LOQ pod LOD 
K39-2 3,684 580,9 15,30 pod LOQ pod LOD 
K40-1 4,082 890,5 11,40 3,170 18,45 
K40-2 3,408 799,7 9,542 3,938 10,15 
K41-1 6,267 786,7 11,01 2,527 14,94 
K41-2 2,656 687,3 8,579 2,875 9,542 
K43-1 4,527 718,0 23,49 3,131 14,27 
K43-2 3,698 665,4 21,14 2,599 pod LOD 
K44-1 5,117 613,8 35,67 2,905 pod LOD 
K44-2 3,444 641,8 38,78 2,228 8,930 
K45-1 3,188 290,7 17,42 pod LOD pod LOD 
K45-2 3,191 299,7 14,37 pod LOQ pod LOD 
K46-1 4,042 994,6 8,865 4,071 pod LOD 







Analizirana kovina  Ni  Ag  Rb  Cd  Se  
ʎ [nm] 231,604 328,068 780,026 214,439 203,985 
Naklon 1430,6 13754 10097 9158,3 125,22 
Začetna vrednost 8,8487 30,938 -158,57 37,596 -3,3989 
R2 0,9999 1,0000 0,9953 1,0000 0,9999 
LOD [mg/L] 0,012 0,001 0,013 0,002 0,161 
LOQ [mg/L] 0,040 0,007 0,032 0,006 0,386 
Oznaka korenine mg kovine / kg vzorca 
K3-1 7,142 pod LOD pod LOQ pod LOD pod LOD 
K3-2 pod LOD pod LOD pod LOQ pod LOD pod LOD 
K6-1 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K6-2 pod LOD pod LOQ pod LOD pod LOD pod LOD 
K13-1 pod LOD pod LOQ pod LOQ pod LOD pod LOD 
K13-2 pod LOD pod LOD pod LOQ pod LOD pod LOD 
K15-1 pod LOD pod LOQ pod LOQ pod LOD pod LOD 
K15-2 pod LOD pod LOD pod LOQ pod LOD pod LOD 
K17-1 18,32 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K17-2 9,432 pod LOQ pod LOD pod LOD pod LOD 
K20-1 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K20-2 pod LOD pod LOQ pod LOD pod LOD pod LOD 
K24-1 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K24-2 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K25-1 pod LOD pod LOQ pod LOD pod LOD pod LOD 
K25-2 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K26-1 27,62 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K26-2 pod LOD pod LOD pod LOQ pod LOD pod LOD 
K27-1 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K27-2 pod LOD pod LOD pod LOQ pod LOD pod LOD 
K28-1 8,690 pod LOD pod LOQ pod LOD pod LOD 
K28-2 26,28 pod LOD pod LOQ pod LOD pod LOD 
K29-1 pod LOD pod LOQ pod LOQ pod LOD pod LOD 
K29-2 6,683 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K30-1 pod LOD pod LOD pod LOQ pod LOD pod LOD 
K30-2 pod LOD pod LOD pod LOQ pod LOD pod LOD 
K31-1 pod LOD pod LOQ pod LOQ pod LOD pod LOD 
K31-2 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K32-1 pod LOD pod LOD pod LOQ pod LOD pod LOD 
K32-2 pod LOD pod LOD pod LOQ pod LOD pod LOD 
K33-1 pod LOD pod LOQ pod LOD pod LOD pod LOD 
K33-2 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K34-1 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K34-2 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K37-1 pod LOD pod LOQ pod LOQ pod LOD pod LOD 
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K37-2 pod LOD pod LOD pod LOQ pod LOD pod LOD 
K39-1 pod LOD pod LOQ pod LOD pod LOD pod LOD 
K39-2 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K40-1 pod LOD pod LOD pod LOQ pod LOD pod LOD 
K40-2 pod LOD pod LOQ pod LOQ pod LOD pod LOD 
K41-1 pod LOD pod LOD pod LOQ pod LOD pod LOD 
K41-2 pod LOD pod LOQ pod LOQ pod LOD pod LOD 
K43-1 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K43-2 pod LOD pod LOD pod LOQ pod LOD pod LOD 
K44-1 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K44-2 pod LOD pod LOD pod LOQ pod LOD pod LOD 
K45-1 pod LOD pod LOD pod LOQ pod LOD pod LOD 
K45-2 pod LOD pod LOQ pod LOD pod LOD pod LOD 
K46-1 6,551 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K46-2 pod LOD pod LOQ pod LOD pod LOD pod LOD 
 
Analizirana kovina  Pb  Co  As  B  
ʎ [nm] 283,305 228,615 193,696 249,772 
Naklon 532,65 3941,2 394,41 4191,4 
Začetna vrednost 25,468 11,481 35,448 -82,387 
R2 0,9920 1,0000 0,9996 0,9997 
LOD [mg/L] 0,080 0,002 0,342 0,025 
LOQ [mg/L] 0,243 0,010 0,807 0,047 
Oznaka korenine mg kovine / kg vzorca 
K3-1 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K3-2 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K6-1 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K6-2 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K13-1 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K13-2 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K15-1 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K15-2 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K17-1 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K17-2 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K20-1 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K20-2 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K24-1 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K24-2 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K25-1 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K25-2 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K26-1 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K26-2 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
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K27-1 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K27-2 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K28-1 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K28-2 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K29-1 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K29-2 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K30-1 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K30-2 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K31-1 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K31-2 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K32-1 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K32-2 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K33-1 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K33-2 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K34-1 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K34-2 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K37-1 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K37-2 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K39-1 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K39-2 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K40-1 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K40-2 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K41-1 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K41-2 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K43-1 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K43-2 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K44-1 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K44-2 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K45-1 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K45-2 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K46-1 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
K46-2 pod LOD pod LOD pod LOD pod LOD 
 
4.5 Ponovljivost koncentracij kovin v vzorcih bezgovih 
korenin 
Kot je razvidno iz Tabele 10, se ponovljivost koncentracij med kovinami razlikuje. 
Ponovljivosti je bilo smiselno ovrednotiti zgolj pri meritvah, ki so nad LOQ. Slika 14 
prikazuje relativno dobro ponovljive koncentracije mangana v bezgovih koreninah, Slika 
15 pa prikazuje nekoliko slabšo ponovljivost koncentracij aluminija. Povprečna relativna 
odstotna razlika koncentracij med paralelkami vzorcev korenin za mangan je 5,7 %, 
medtem ko je za aluminij 16,2 %. Najboljša ponovljivost koncentracij med paralelkami 
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vzorcev korenin se pokaže pri magneziju in kaliju. Povprečna relativna odstotna razlika 
koncentracij med paralelkami vzorcev korenin za obe kovini je 3,8 %. Iz dobre 
ponovljivosti lahko sklepamo na homogeno porazdelitev magnezija in kalija v koreninah. 
Najslabša ponovljivost koncentracij med paralelkami se pojavi pri natriju, in sicer se 
rezultati koncentracij med paralelkami vzorcev razlikujejo za 46,2 %. Slabša ponovljivost 
med koncentracijami natrija je morebiti posledica kontaminacije vzorca z natrijem iz 
steklovine. Tudi za relativno slabšo ponovljivost aluminija ne gre popolnoma izključiti 
kontaminacije vzorca z aluminijem, saj je ta pogosto zastopan v laboratorijskem 
pohištvu. Iz skupine zemeljskoalkalijskih kovin je relativna odstotna razlika koncentracij 
med paralelkami za stroncij 12,8 % in kalcij 16,9 %. Med prehodnimi elementi je poleg 
mangana relativno dobra ponovljiva koncentracija bakra, in sicer je relativna odstotna 
razlika koncentracij med paralelkami 9 %.  
Za izračun relativne odstotne razlike RPD med paralelkama sem uporabil naslednjo 
enačbo: 





∗ 100 %    (8) 
Pri čemer sta X1 in X2 številski vrednosti koncentracij.  
 




Slika 15: Primerjava ponovljivosti koncentracije Al v bezgovih koreninah. 
 
4.6 Primerjava rezultatov koncentracij magnezija v 
bezgovih koreninah med ICP/OES- in AAS-metodo 
Za določitev koncentracije magnezija v koreninah bezga sem poleg ICP/OES-metode 
uporabil tudi referenčno AAS-metodo, ker me je zanimala morebitna razlika med 
omenjenima metodama. Slika 16 prikazuje ICP/OES-umeritveno krivuljo za magnezij, 
Slika 17 in Slika 18 pa prikazujeta AAS-umeritveno krivuljo za magnezij.  
Linearnost pri ICP/OES-umeritveni krivulji je dobra med 0,01 mg/L in 1 mg/L, medtem 
ko je pri AAS-umeritveni krivulji dobra med 0,1 mg/L in 1,1 mg/L. Iz napisanega sledi 
ugotovitev, da je linearno območje ICP/OES metode širše od linearnega območja AAS-
metode za en velikostni razred, kar omogoča boljšo zaznavo in kvantifikacijo nižjih 
koncentracij.  
Iz Slike 16 je razvidno, da je vrednost R2 za ICP/OES-metodo enaka 1. Iz Slike 17 in Slike 
18 vidimo, da sta vrednosti R2 enaki 0,9922 ter 0,9942. Iz vrednosti R2 lahko sklepamo, 
da so rezultati, pridobljeni z ICP/OES-metodo, natančnejši. Iz rezultatov in statističnega 
testa, prikazanega v Tabeli 11, pa je razvidno, da metodi vseeno dajeta primerljive 





Slika 16: Umeritvena krivulja za Mg ʎ= 280,270 – ICP-metoda. 
 
Slika 17: Umeritvena krivulja za Mg – AAS-metoda. 
 
Slika 18: Umeritvena krivulja za Mg – AAS-metoda. 
Umeritvena krivulja iz Slike 17 je bila uporabljena za izračun koncentracij magnezija v 
naslednjih vzorcih korenin: K3, K13, K15, K17, K24, K25, K26, K27, K28, K29 in K30. 
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Umeritvena krivulja iz Slike 18 je bila uporabljena za izračun koncentracij magnezija v 
naslednjih vzorcih korenin: K6, K20, K31, K32, K33, K34, K37, K39, K40, K41, K43, K44, 
K45 in K46. 
 
Slika 19: Primerjava porazdelitve rezultatov koncentracij Mg, določenih z ICP/OES- in AAS-metodo. 
Iz Slike 19 je razvidno, da porazdelitvi rezultatov koncentracij, določenih z ICP/OES- in 
AAS-metodo dobro sovpadata. Nekoliko večja odstopanja so opažena zgolj pri vzorcih 
K3-1, K20-1 in K20-2 ter pri vzorcu K29-1. Do omenjenih razlik je najverjetneje prišlo 
zaradi naključne napake. Morebitno razliko med metodama sem ovrednotil tudi s 
statističnim testom. 
4.6.1 Izvedba F-testa 
Ničelna hipoteza: Med ICP/OES- in AAS-metodo ni statistično signifikantne razlike pri 
stopnji zaupanja α = 0,05.  
Tabela 11: Izvedba F-testa. 
F-test ICP-OES [mg/kg] AAS [mg/kg] 
Povprečje 5031,596951 5001,888968 
Varianca 2818024,114 2447650,709 
Število podatkov 50 50 
Prostorske stopnje 49 49 
F izračunan 1,151317916   
F kritični, dvostranski 1,762   
 
Izračunan F je manjši od kritičnega F, kar pomeni, da ničelno hipotezo ohranim. Pri 
stopnji zaupanja α = 0,05 metodi dajeta primerljive rezultate. Rezultati ICP/OES- in 
AAS-metode se med seboj statistično signifikantno ne razlikujejo. Metodi sta 




4.7 Primerjava rezultatov koncentracij stroncija pri različnih 
valovnih dolžinah 
Ker me je zanimala razlika pri izvajanju meritev pri različnih absorpcijskih valovnih 
dolžinah, sem na primeru stroncija opravil meritvi pri 407,771 nm in 421,552 nm. Iz Slike 
20 je razvidno, da so si rezultati zelo podobni, s statističnim testom pa sem ovrednotil 
morebitno razliko med rezultati.  
 
Slika 20: Primerjava porazdelitve koncentracije Sr v bezgovih koreninah pri 407,771 nm in 421,562 nm. 
4.7.1 Izvedba F-testa 
Ničelna hipoteza: Med meritvama pri 407,771 nm in 421,562 nm ni statistično 
signifikantne razlike pri stopnji zaupanja α = 0,05. 
Tabela 12: Izvedba F-testa. 
F-test Sr 407.771 Sr 421.552 
Povprečje 20,44854524 19,82101226 
Varianca 63,42227614 61,08708742 
Število podatkov 50 50 
Prostorske stopnje 49 49 
F izračunan 1,038227207   
F kritični, dvostranski 1,762   
 
Izračunan F je manjši od kritičnega F, kar pomeni, da ničelno hipotezo ohranim. Pri 
stopnji zaupanja α = 0,05 med meritvami pri različnima valovnima dolžinama ni 
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statistično signifikantne razlike. Vseeno je, ali izvajamo meritve pri 407,771 nm ali pri 
421,552 nm. [28] [29] 
 
4.8 Primerjava rezultatov koncentracije magnezija v 
bezgovih koreninah pred in po redčenju 
Ker so koncentracije magnezija in kalija v koreninah bezga relativno visoke, je bilo za 
slednji kovini treba izvesti petdesetkratno redčenje, da smo prišli v merilno območje 
ICP/OES. Iz Slike 21 je razvidno, da je razlika med rezultati pred in po redčenju znatna in 
bi bila predpostavka, da je smotrno uporabiti rezultate brez redčenja najverjetneje 
napačna. To hipotezo sem ovrednotil tudi s statističnim testom. Koncentraciji pred in po 
redčenju si sicer sledita v pravilnem trendu, razen pri vzorcih korenin K20-1 in K20-2, 
kjer je prišlo do anomalije, ki je najverjetneje posledica očitne napake. Koncentracija 
pred redčenjem je znatno višja od koncentracije po redčenju, kar je posledica 
nelinearnosti meritvenega območja nad najvišjo koncentracijo standarda.  
 









4.8.1 Izvedba T-testa parov 
Ničelna hipoteza: Med porazdelitvijo koncentracij kalija pred in po redčenju ni 
statistično signifikantne razlike pri stopnji zaupanja α = 0,05. 
Tabela 13: Izvedba T-testa parov. 
T-test parov Pred redčitvijo Po redčitvi 
Povprečje 17776,87566 12526,40166 
Varianca 16209509,02 14345917,07 
Število podatkov 50 50 
Število prostorskih stopenj 49   
t izračunani 13,33213365   
t kritični enostranski 1,676550893   
t kritični dvostranski 2,009575237   
 
Izračunani t je večji od kritičnega dvostranskega, kar pomeni, da ničelno hipotezo 
zavržem. Med porazdelitvijo koncentracij pred in po redčenju je statistično 
signifikantna razlika pri stopnji zaupanja α = 0,05. V primeru, da bi upoštevali rezultat 





















V okviru diplomskega dela sem razvijal optimizacijo kislinskega razklopa vzorcev 
bezgovih korenin. Po končanih razklopih sem z ICP/OES VISTA AX, proizvajalca VARIAN s 
programsko opremo ICP expert ter na absorpcijskem in emisijskem spektrometru 
AA240, proizvajalca VARIAN, s programsko opremo Specrtaa, določil koncentracije 
nekaterih kovin. 
Kislinski razklop vzorcev sem izvajal ob prisotnosti kislin dušikove kisline HNO3, žveplove 
kisline H2SO4 in vodikovega peroksida H2O2.  
Koncentracijo magnezija sem določil z AAS- in ICP/OES-metodo, med rezultati meritev 
pa ni bilo statistično signifikantne razlike. Ugotovil sem, da sta metodi primerljivi in lahko 
za analizo uporabimo katerokoli.  
Ugotovil sem, da so najbolje zastopani elementi v koreninah bezga kalij, kalcij in 
magnezij, sledijo pa železo, aluminij in natrij. Nad mejo kvantifikacije LOQ so v vseh 
vzorcih naslednji elementi: Mg, K, Sr, Mn, Fe, Ca, Cu, Na, Ba, Al in Zn. Krom je v nekaterih 
vzorcih pod mejo kvantifikacije LOQ, ampak v vseh primerih nad mejo detekcije LOD. 
Galij in nikelj sta v večini primerov pod mejo detekcije LOD, nekaj vzorcev korenin pa 
vsebuje dovolj omenjenih kovin, da so tudi nad mejo kvantifikacije LOQ. Ostali elementi 
so v vseh primerih pod mejo detekcije LOD. Iz ponovljivosti koncentracij med 
paralelkami je razvidno, da se kovine bolj ali manj enakomerno razporejajo po 
posameznih koreninah. Dober primer homogenega razporejanja so kovine Mg, Mn, K in 
Cu.  
Ena izmed ugotovitev je tudi, da valovna dolžina merjenja, ki jo izberemo pri postavljanju 
metode, nima signifikantnega vpliva na rezultat koncentracije, če le izberemo takšno 
valovno dolžino, kjer so interference zanemarljive in je odziv za izbrano kovino dovolj 
velik. Na primeru stroncija sem dokazal, da se koncentracije statistično pomembno ne 
razlikujejo pri valovni dolžini 407,771 nm ali pri 421,552 nm. 
Redčenje je bilo potrebno za določanje magnezija in kalija, saj je bil njihov signal izven 
merilnega območja. Za primer magnezija sem dokazal, da je redčenje pomemben 
postopek in, da so rezultati nerazredčenega vzorca v večini primeru statistično 
nesprejemljivi, saj so meritve izven merilnega območja nezanesljive.  
Ugotovil sem, da se porazdelitev koncentracije kovin v koreninah dokaj nepravilno 
razlikuje med križanci bezga. V porazdelitvah koncentracij je težko opaziti pravilen trend.  
Metoda ICP/OES je zaradi relativno visokih LOD in LOQ neprimerna za določanje kovin, 
ki se v vzorcih pojavijo samo v sledovih. Primernejša je za kovine, ki so prisotne v nekoliko 
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višjih koncentracijah. Največja prednost ICP/OES je po mojem mnenju njena časovna 
učinkovitost, saj omogoča meritve vseh elementov, prisotnih v večelementnem 
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Umeritvene premice ICP/OES-instrumenta za posamezne kovine. Drugi in tretji 
grafikon sta umeritveni krivulji za določanje magnezija z AAS-metodo. Oznaka ob 
simbolu kovine v naslovu grafikona predstavlja valovno dolžino meritve.  
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